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(3) Verfahren zur Reinigung von Caprolactam 

(57) Zur Reinigung VO n Caprolactam sind zur Senkung des 
spezifischen Energteverbrauches mehrere Verdampferstufen 
mit relativ grofien Warmeaustauschflachen erforderlich. Bei 
dem Verfahren zur Reinigung des entwasserten Roh-Capro- 
lactams soil der apparativ-technische Aufwand bet Gewahr- 
leistung ernes genngen spezifischen Energieverbrauches 
gesenkt werden. 

Roh-Caprolactam (1) wird in nur etner Verdampferstufe (2) 
bts auf einen genngen Sumpfproduktanfall verdampft, die 
erzeugten Caprolactamdampfe werden e.ner Teilkondensa- 
tion (6) unrerworfen. die bei der Teilkondensation nicht 
kondensieaen Caprolactamdampfe werden in eine Pak 
kungskoionne (9) eingelenet und rektifiziert und dabei wird 
als Sumpfprodukt (13) reines Caprolactam gewonnen. 
Um etne fur die Weiterverarbeitung zu Feinseiden erforderli- 
che Caprolactamqualitat zu erhalten, wird als Zwischenpro- 
dukt gewonnenes Ftoh-Caprolactam durch Destination und 
■ Rektifikatton geremigt. 
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Beschreibung 

Zur Erreichung emer den Anforjerungen der Weiterverarbeitung zu Femseiden entsprechenden Caprolae- 
:amquahtat wird das als Zwischerprodukt der Vorreimgungsstufen gewonnene Roh-Caprolactam ublicherweise 
; durch Destination and Rektifikation unter verminderiem Druck and unter Zusatz alkahsch reagierender Sub- 
stanzen gereinigt. 

Es ailgemein bekannt. die des;:ila:ive Remigung un:er Anwendung von Rotationsdunnschichtverdampferr. 
and -rektifikatoren in mehreren Stufen durehzufuhren und daoei erne Trennung des entwassenen Roh-Capro- 
lactams in erne mi: leichtfluchtigen Verunreinigungen angereichene Fraktion, m den mit hochsiedenden Verun- 
reinigungen angereicherten Destuianonsruckstand and in reines Caprolactam vorzunehmen. Diese Verfahrens- 
weise besuzt die Nachteile des hohen apparativen Aufwandes and hohen Energieverbrauches. 

Modifikattonen der ailgemein bekannten Verfahrensweise durch Vernn/erung der Verdampfe-stufen be- 
Steigerungder Reknfikationsstufen ( DD-PS 8 1 846 and DD-PS 1 52 914) oder durch Erhohuneder Verdampfer- 
stufen bei Reduzierung der Reknfikationsstufen (DE-OS 30 07 338) fahren nur zur gennsrugigen Senkuns des 
-5 apparativen and energetischen Aufwandes. Bei diesen wie bei den oben angefuhnen Verfahren betraut der 
spezifische Energieeinsatz das 3- ois 4-fache der fur eine einmalige Caprolactam- Verdampfune notwendisen 
Warmeenergie. 

In den DD-PS 2 26 560. 2 26 561. 2 2b 562, 2 26 879 und 2 51 553 werden Verfahren zur destillativen und 
rektihkativen Caprolactamremigung beansprucht, nach denen man unter ausschlieBlicher Anwendung von 
20 Fallfilmverdampfern und Packungskolonnen sehr reines Caprolactam mil relaciv genngem energetischen Auf- 
wand gewinnt. Dabei wird das Caprolactam in mehreren Stufen durch wiederholte Verdampfung und Kondensa- 
tion unter Mehrfachnutzung der Warmeenergie bei Gewahrieistung der erforderlichen Temperaturdifferenzen 
fur den Warmeaustausch der Destination und Rektifikation unterworfen. Obwohl bei diesem Verfahren in 
Abhangigkeit von der Stufenzahl auf Grund der Mehrfachnutzung der Warmeenergie der spezifische Energie- 
:5 bedarf auf das 0.8- bis I.2fache der fur eine einmalige Caprolactam- Verdampfung notwendigen Warmeenergie 
gesenkt wird, ist auch bei diesem Verfahren der apparative Aufwand zu hoch. Die Mehrfachnutzun* der 
Warmeenergie erfordert mehrere Verdampferstufen mit relativ groOen Warmeaustauschfiachen auf Grund der 
verfugbaren germgen Temperaturdifferenzen. 

Nach etnem in der EP-PS 65 168 beschnebenen Verfahren wird aus dem entwassenen Roh-Caprolactam in 
emer 1. Stufe. bestehend aus einem Verdampfer und emer Packungskoionne. eine mit leichtstedenden Verunrei- 
nigungen angereichene Frakion aogetrennt und das Sumpfprodukt in emer 2.. ebenfalls aus einem Verdampfer 
und emer Packungskoionne bestehenden Stufe rektiftziert. dabei reines Caprolactam ais Destillat gewonnen und 
die hochsiedenden Verunreinigungen in angereicherter Form mit dem Destillationsruckstand abgetrennt. Dabei 
linden Packungskolonnen mit einem Packungsmatenal Anwendung. das einen Druckabfall von weniger ais 
2.o mbar pro theoretische Stufe gewahrieistet. Auch dieses Verfahren mit 2 Verdampfer- und 2 Rektifikations- 
stufen ist techmsch aufwendig. AuQerdem tst zur Erreichung der erforderlichen hohen Caproiactamquatitat ein 
gegenuber den ietztgenannten Verfahren erhdhter Energieverbrauch notwendig. der etwa dem 1 .Sfachen der fur 
eine einmahge Caprolactam- Verdampfung erforderlichen Warmee- - entspricht. 

E p bC h deshaib die technische Aufgabe, bei der destillativen _ ektifikativen Reimeung des entwasser- 
ten Roh-Caprolactams den apparativ-technischen Aufwand bei Gewahrieistung eines cermgen spezifischen 
Energieverbrauches zu senken. 

Diese Aufgabe wird dadurch gelost. daQ man das entwasserte Roh-Caprolactam in nur einer Verdampferstufe 
bis auf emen Sumpfproduktanfall von maximal 5 Masse-o/o verdampft. das Sumpfprodukt als mit hochsiedenden 
verunreinigungen angereicherten Destillationsruckstand ausschleust. die erzeugten Caprolactamdampfe einer 
45 Teilkondensation unterwirfi. dabei eine mit hochsiedenden Verunreinigungen angereichene Caprolactamfrak- 
tion abtrennt. die bei der Teilkondensation nicht kondensierten Caprolactamdampfe in erne Packungskoionne 
emlettet und rektifiziert. dabei als Kopfprodukt der Packungskoionne eine mit leichtfluchtigen Verunreinigun- 
gen angereichene Fraktion abtrennt und als Sumpfprodukt der Packungskoionne reines Caprolactam gewinnt 
mdern man die der Packungskoionne zugefuhrten Caprolactamdampfe an deren Kopf abzieht, nacheinander 
so emer Ten* und Totalkondensation unterwirfi, das dabei erzeugte Teilkondensat als Rucklauf in die Packungsko- 
ionne zuruckfuhrt und das Totalkondensat als mit leichtfluchtigen Verunreinigungen angereichene Fraktion 
ausschleust. Zur Erzielung emer hohen Caprolactamqualitat bezuglich des Anteils an hochsiedenden Verunreini- 
gungen ist es in Abhangigkeit vom Gehalt an hochsiedenden Verunreinigungen des emgesetzten Roh-Caprolac- 
tams von Vorteil. daQ man 5 bis 20 Masse-% der in der Verdampferstufe erzeugten Caprolactamdampfe bei der 
55 Teilkondensation kondensien und die dabei erhaltene Caprolactamfraktion in die Verdampferstufe zuruckfuhrt 
Fur eine weitestgehende Abtrennung der leichtfluchtigen Verunreinigungen ist es zweckmaQig. daB man 90 bis 
95 Masse- /o der am Kopf der Packungskoionne abgezogenen Caprolactamdampfe im Teilkondensator konden- 
sien und als Rucklauf in die Packungskoionne zuruckfuhrt. 

Fur die Remigung von Roh-Caprolactam mit einem hohen Gehait an hochsiedenden und nichtfluchtigen 
msbesondere harzartigen Verunreinigungen ist es vorteiihaft. daB man die Verdampfung des entwassenen 
Koh-Caprolactams in zwei Schruten vornimmt. indem man in etnem 1. Schntt in einem Fallfiimverdampfer 85 bts 
9o Masse_% des emgesetzten entwassenen Roh-Caprolactams verdampft und in einem 2. Schntt vorzugsweise 
in einem Rotationsdunnschichtverdampfer die weitere Verdampfung des Sumpfproduktes des 1. Verdampfungs- 
schnttes bis auf emen Sumpfproduktanteil von maximal 5 Masse-% bezogen auf das in den 1 Verdampfunes- 
65 schntt emgesetzte Roh-Caprolactam durchfuhrt. 

Die erfindungsgemaQe Arbeitsweise gestattet es. bei auBerordentlich genngem apparativ-technischen bzw 
technoiogischen Aufwand in nur emer. aus einem Verdampfer und einer Packungskoionne bestehenden Stufe 
Caprolactam in hoher Reinheit herzustellen. 
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E:n weiterer Vorteil Ces e.-'mcungsgemaBen Yerfanrens ist der germge spezihsche Eneraieverbrauch. Er 
betragt das ! .2- bis 1 .3 f ache der fur e:ne emmahge Caprolactam - Yerdampfung notwendigen Warmeenergie 

Zur Erreichung hoher VYinschartiicr.keit bei genngen Y'erw e;lze: ten zur Procuktschonung sind bei der An- 
wendung des erfindungsgemailen Verrahrens vorzugsweise Fallfilmveraampfer emzusetzen. Die Anwendup.g 
der erfindungsgemaBen Arbeit sw eise ist jedoch nicht auf den Eir.satz von Failfilrnverdampfern e i ng esc h rank;. 

In der Packungskoionne sind orzugsw eise PacKungen einzusetzen, die neben e:nem szennsen Druckvertust 
erne hone Trennst jfenzahl pro Meier Packuneshone. einen kleinen Betnebsin.nalt (Hold-up) und eine cre-;ne-» 
Fl uss!g<eitsbe!astung bei hoher Da.Tiptbelast.ung £ e w a n r f e i s t e r. . Derarti^e PacKungen sine beispieisweise S u ; - 
zer- Packungen BX oder CY sowie Meilapak u.a. Die Trep.nstufenzaM der Packungskoionne solite 5 bii 15. 
v orzugsw e:se Obetragen. 

Be is pie! 1 

Das Prmzipschema aer erf:ncu"gsgemaQen Aroeitsw eise zeigt Fig. 1. Durcn Rohrieitune 1 werden stundiich 
5250 Gewichtsteile entwassertes Ron -Caprolactam mi t e:nem Gehait von 0. 1 1 Masse- J ''o Natnumammocaprona t 
ir. aen Ronrraun des Fallfilmvercampfers 2 emgespeist und unter einem Druck von 1.5 kPa bei einer Tempera- 
tur von 1 37 -*C. gemessen im Ronrraumsum pf des Fallfiim verdampfers 2. unter Gegenstromr uhrun^ von Damp!" 
und Flussigkeit verdampft. Das men; \ erdampfte Caprol actum w ird in einer Menge von 45 000 Gew-ichtste:ien 
pro Stunde uber Rohrieitung 3 im kreislauf gefuhrt. Aus dem Fallfilmverdampfer 2 ziehi man stundiich 252 
Gewichtsteiie Sumpfprodukt ab und fuhrt es uber Rohrieitung 4 in die Synthesestufen des Caprolactamprozes- 
ses zuruck. Die im Fallfilmverdampfer 2 erzeugten Caproiactamdampfe werder. in einer Menge von 5453 
Gewichtsteilen pro Stunde uber Rohrieitung 5 in den Teilkondensator 6 eingeieitet. Im Teilkondensator 6 
werden stundiich 455 Gewichtsteile der Caproiactamdampfe bei einer Temperatur von 124 3 C und unter einem 
Druck von 0.3 kPa kondensiert und das Caprolactamkondensat uber Rohrieitung 7 in den Rohrraum des 
Fallfilmverdampfers 2 zuruckgefuhrt. Die im Teilkondensator 6 nicht kondensierten Caproiactamdampfe in 
einer Menge von 4998 Gewichtsteilen pro Stunde werden uber Rohrieitung 8 in die Packungskoionne 9 
eingeieitet. Am Kopf der Packungskoionne 9 werden uber Rohrieitung 10 stundiich 4998 Gewichtsteile Capro- 
iactamdampfe abgezogen und dem Teilkondensator 1 1 zugefuhrt. In diesem kondensiert man unter einem Druck 
von 0,4 kPa und einer Temperatur von 109 ,: C stundiich 4550 Gewichtsteile Caprolactam und fuhrt dieses liber 
Rohrieitung 12 als Rucklauf in die Packungskoionne 9 zuruck. Am Boden der Packungskoionne 9 fallen stundiich 
4550 Gewichtsteile reines Caprolactam an, das uber Rohrieitung 13 abgezogen wird. Die im Teilkondensator 1 1 
nicht kondensierten Caproiactamdampfe werden uber Rohrieitung 14 dem Kondensator 15 zugefuhrt und 
kondensiert. Dabei fallen stundiich 420 Gewichtsteile einer mit leichtfluchtigen Verunreinigungen angereicher- 
ter Fraktion an. die man uber Rohrieitung 16 in die Synthesestufen zuruckfuhrt. Der Fallfilmverdampfer 2 wird 
behetzt mit Wasserdampf von 1.0 MPa Druck, wobei der Heizdampf uber Rohrieitung 17 dem Mantelraum des 
Fallfilmverdampfers zugefuhrt und das anfallende K.ondensat uber Rohrieitung 18 abgezogen wird. Der Heiz- 
dampfverbrauch betragt 1381 Gewichtsteile pro Stunde. 

Der Remigungseffekt des erfindungsgemaBen Verfahrens wird durch die im folgenden aufgefuhrten Quah- 
tatskennziffern der Einsatz- und Endprodukte demonstnert. 





Extmkuon 
bei 290 nm 
(50%. 1 cm 
Schtchtdicke) 


fliichtige 
Basen 

[mequ/kg] 


Perman- 
ganatex- 
tinktions- 
zahl 


Perman- 
ganatzahl 

(30/o) 


Entwassertes Roh-Caprolactam (Rohrieitung 1) 


0.64 


0,47 


41.1 




Mit leichtfluchtigen Verunreinigungen 


0.38 


0.90 


17.1 




angereicherte Fraktion ( Rohrieitung 16) 










Reines Caprolactam ( Rohrieitung 13) 


0.015 


0.137 


90.5 


38 900 


Destillattonsruckstand (Rohrieitung 4) 


7.4 


9.1 


0 





Der Heizdampfverbrauch betragt 0,304 Gewichtsteile pro Gewichtsteil reines Caprolactam. Das ist das 
1.2-fache der fur eine einmalige Caprolactam- Verdampfung notwendigen Warmeenergie. 

Beispiel 2 

Eine weitere Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen Arbeusweise zeigt Fig. 2. Uber Rohrieitung 1 werden 
5730 Gewichtsteile pro Stunde entwassertes Roh-Caprolactam mit einem Gehalt von 0,13 Masse-% Natrium- 
ammocapronat in den Rohrraum des Fallfilmverdampfers 2 emgespeist und unter einem Druck von 1,5 kPa bei 
einer Temperatur von 137°C, gemessen im Rohrraumsumpf des Fallfilmverdampfers 2, unter Gegenstromfuh- 
rung von Dampf und Flussigkeit bis auf einen Sumpfproduktanfall von stundiich 1635 Gewichtsteilen verdampft. 
Das anfallende Sumpfprodukt wird uber Rohrieitung 4 in den Rotationsdunnscruchtverdampfer 19 emgespeist 
und unter einem Druck von 1,2 kPa bei einer Temperatur von 133°C bis auf einen Sumpfproduktanfall von 275 
Gewichtsteilen pro Stunde weitgehend verdampft- Dieses Sumpfprodukt wird uber Rohrieitung 20 in die 
Synthesestufen des Caprolactamprozesses zuruckgefuhrt. 

Die im Fallfilmverdampfer 2 in einer Menge von 5200 Gewichtsteilen pro Stunde erzeugten Caproiactam- 
dampfe werden uber Rohrieitung 5 und die im Rotationsdunnscruchtverdampfer 19 in einer Menge von 1360 
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Gewicnisteiien :>ro Stunde erzeugten Caprolactamdampfe werden uber Rohrleitung 21 in cen Teiikondensa:or 
6 eingeieite:. In diesem kondensier; man stunclich ! ! 05 Gewichtsteile der Caprolactamdampfe unter emem 
Druck von 0.3 kPa be: einer Temoeratur von 124 C und fuhrt das anfallende Caproiuctamkondensat uber 
Rohrleitung 7 m den Rohrraum des Fallfiimverdampfers 2 zurucx. Die im Teilkondensator 6 mcht kondensierten 
i Caprolactamdampfe in einer Menge von stundlich 5455 Gewtchtsteilen leitet man in die Packungskolonne 9. Am 
Kopf der Packungskolonne 9 werden uber Rohrleitung 10 stundlich 5455 Gewichtsteile Caprolactamdampfe 
abgezogen und dem Teiikondensato- 1 1 zugefuhn. Im Teilkondensator 1 1 kondensiert man unter einem Druck 
von 0.4 kPa be; einer Temperatur von 109'C stundlich 5180 Gewichtsteile Caprolactam und fuhrt diese uber 
Rohrleitung 12 a!s Rucklauf in die Packungskolonne 9 zuruck. Am Boden der Packungskolonne 9 fallen stund:icn 
i-.i 5 1 80 Gew ichts telle re mes Caprolactam an. das uber Rohrleitung 13 abgezogen w ird. 

Die im Teilkondensator I I mch: kondensierten Caprolactamdampfe werden uber Rohrleitung 14 dem Kon- 
densator 15 zugefuhn und koncensiert. Dabei fallen stundlich 245 Gewichtsteile einer rnu ieichtfluchtiizen 
Verunreinigungen angere:cher:en Frak:ion an. die man uber Rohrleitung 16 <n die Synthesesiufen zuruckfuhrt. 

Der Fallfilmverdampter 2 und der Rotationsdunnschichtverdampfer 19 werden beheizt m:t Wasserdampf von 
1.0 MPa. wobei die Heizdampfzufuhrung uber die Rohrleitungen 17 bzw. 22 und die Kondensatabfuhrung uber 
die Ronrieitungen 18 bzw. 23 erfolg:. Der Heizdampfverbrauch des Fallfilm verdampfers 2 betrast ] 330 Ge- 
w ichtsteile pro Stunde, der des Rotationsdunnschicntverdampfers 19 betragt 320 Gewichtsteile pro Stunde. 

Der Remigungseffekt des erfindur.gsgemaCen Verfahrens wird durch die im foigenden aufgefuhrten Quai;- 
tatskennziffern der Einsatz- und Endprodukte verdeutltcht. 

:o 





Extmknon 


fluchtigc 


Perman- 


Perman - 




bei 290 nm 


Bascn 


ganatex- 


ganatzaht 




(50%, 1 cm 




nnknons- 






Schichtdicke) 


[mequ/kg] 


zahl 


(3%) 


Entwassertes Roh-Caprolactam (Rohrleitung 1) 


0.78 


0,56 


35,2 




Mit leichtfluchtigen Verunreinigungen 


0,41 


0.82 


10.8 




angereicherte Fraktion ( Rohrleitung 16) 










Reines Caprolactam ( Rohrleitung 13) 


0.012 


0.134 


91.7 


39 600 


Des tiilationsruckst and (Rohrleitung 20) 


8.8 


9,8 


0 





Der Heizdampfverbrauch betragt 0.32 Gewichtsteile pro Gewichtsteil reines Caprolactam, das ist das 1.27fa- 
che der fur eine einmalige Caprolactam- Verdampfung notwendigen Warmeenerg:e. 

35 

Aufstellung der verwendeten Bezugszeichen 

1 Rohrleitung 

2 Fallfiimverdampfer 
40 3 bis 5 Rohrleitung 

6 Teilkondensator 

7 und 8 Rohrleitung 
9 Packungskolonne 

10 Rohrleitung 
45 11 Teilkondensator 
12 bis 14 Rohrleitung 

15 Kondensator 

16 bis 18 Rohrleitung 

19 Rotationsdunnschichtverdampfer 
so 20 bis 23 Rohrleitung 



Patentanspruche 

I. Verfahren zur Remigung von Caprolactam durch Destination und Rektifikauon von entwassertem 
55 Roh-Caprolactam unter vermindertem Druck. unter Zusatz alkalisch reagierender Substanzen und bei 

Anwendung von Rotationsdunnschicht- und bzw. oder Fallfilmverdampfern sowie von Packungskolonnen, 
deren Packungsmatenal einen Druckverlust von weniger als 0.25 kPa pro theoretische Stufe gewahrieistet. 
zur Trennung in eine mit leichtfluchtigen Verunreinigungen angereicherte Fraktion, m den mit hochsieden- 
den Verunreinigungen angeretcherten Destillationsruckstand und in reines Caprolactam. dadurch gekenn- 
eo zeichnet. daG man das entwasserte Roh-Caprolactam in nur einer Verdampferstufe bis auf einen Sumpfpro- 

duktanfall von maximal 5 Masse-% verdampft. das Sumpfprodukt als mit hochsiedenden Verunreinigungen 
angereicherten Destillationsruckstand ausschleust, die erzeugten Caprolactamdampfe einer Teilkondensa- 
tion unterwirft. dabei eine mit hochsiedenden Verunreinigungen angereicherte Caprolactamfraktion ab- 
trenni. die bei der Teilkondensation nicht kondensierten Caprolactamdampfe in eine Packungskolonne 
65 emleitet und rektifiziert. dabei als tCopfprodukt der Packungskolonne eine mit leichtfluchtigen Verunreini- 

gungen angereicherte Fraktion abtrennt und als Sumpfprodukt der Packungskolonne reines Caprolactam 
gewmnt, indem man die der Packungskolonne zugefuhrten Caprolactamdampfe an deren Kopf abzieht, 
nachemander einer Teil- und Totalkondensation unterwirft. das dabei erzeugte Teilkondensat als Rucklauf 
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in die Packungskolonne zu _ 'jcx; F jr,r: dnd das Totaikondensai ais mit leichtfiucmi^en Verunreinigungen 
angereichene Frakuon ausschie-jsc. 

2. Vertahren zur Reimgung von Caproiactam nach Anspruch :. aadurch gekennzeichnet. da l3 man 5 bis 20 
Masse- 0/ c der in der Verdampf erstufe erzeug:en Caprotaetamdampfe be; der Teilkonoensation kondensien 
imd die dabei erhalter.e CaorolactamrYaktion in die Verdampferstufe zurjc.<funr: 

3. Verfahren nach Anspr-ach ! 'and 2. dacurch gekennzeicnnet, dad man 90 bis 95 Masse-'-o der am Kopf der 
Packungskolonne abgezogenen Caprolactamdampre im Teiikonden^ator kondensier- and als RaCKla^f m 
die Packungskolonne zuruckfdhrm 

- Verfahren nach Anspruch \ b:s 3 dadurch gekennzeichne:. da ii man die Verdarnpf an*? des entu,asser:en 
Ron-Caprolactams ir. zwe: 5chr::ten ^ormmm;. mdem man ;n einem ! Schr:n in einem Failftirm erdarnpter 
85 bis 95 Masse- 0 '" des emgesetzten entwasserten Roh -Caproiactams verdampn one in einem 2 Scr.ni:. 

orzugsw eise in emem Rotai'onsdunnschicht verdamprer. d:e wenere V erdamptung des Sumpfprodak:es 
des 1 Verdumpfungsschn:tes bis auf einen Sunpfproduktantei! von maximal 5 Masse- bezogen ;«uf das n 
den 1 V'erdampfungsschntr em^ese:zte Roh -Ca pro lactam, durchruhn. 



Hierzu 2 Seite(r) Zeichnunger. 
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AB DE 4129076 A UPAB : 19931122 

The purificn. comprises distn. and rectification of crude (I) under 
reduced pressure, with addn . of alkaline cpds . , using rotary thin- or 
falling-film evaporators and packed columns with pressure loss below 0,25 
kPa per theoretical plate, to give pure caprolactam (I), a fraction contg. 
low-boiling impurities (II) and a residue contg. high-boiling impurities 
(III) . The dried, crude (I) is evapd. in a single evaporator stage to give 
not above 5 wt . % bottom prod., which is removed as distn. residue contg. 
(Ill) ; and the caprolactam vapour obtd . is partly condensed with sepn. of 
a fraction contg. (Ill), and the uncondensed vapour is fractionated in a 
packed column to give pure (I) as the bottom prod., while the vapour from 
the top of the column is partly- and ful ly- condensed and the partial 
condensate is returned to the column as reflux and the total condensate is 
taken off as the fraction contg. (II) . 

Pref . 5-20 wt . % of the vapour produced in the evaporator stage is 
condensed in the partial condensn. and returned to the evaporator; 90-95 
wt . % of the vapour from the top of the packed column is condensed and 
refluxed; and evapn . of the dried, crude (I) involves 2 stages; (a) evapn . 
of 85-95 wt . % of the crude (I) in a falling-film evaporator and (b) 
further evapn. of the bottom prod., pref. in a rotary thin-film 
evaporator, to give a bottom prod, comprising not above 5 wt . % of the 
crude (I) used in (a) . 

US E / ADVANTAGE - Used for the prodn. of highly pure (I) with a low 
specific energy consump 
Dwg. 0/2 



